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Зачастую рост кристаллов ионных проводни-
ков с требуемым содержанием ионов нестабилен,
но их можно получить из кристалла со стабиль-
ной концентрацией методами электрохимиче-
ского синтеза [1]. Разработанный программно-
аппаратный комплекс предназначен для электро-
химического контроля процессов интеркаля-
ции/деинтеркаляции ионов в кристаллы ионных
проводников.
Прибор представляет собой портативный
цифровой потенциостат/гальваностат, который
может работать в непрерывном и в импульсном
режимах. Диапазон рабочих напряжений позво-
ляет применять прибор для синтеза литий-ион-
ных и натрий-ионных проводников. Предусмот-
рена гибкая настройка параметров импульсных
последовательностей. Прибор оборудован графи-
ческим индикатором и клавиатурой, что позволя-
ет использовать его также независимо от компью-
тера.
На рис. 1 приведена блок-схема прибора.
Кристалл крепится на рабочий электрод РЭ
электрохимической ячейки. Микроконтроллер
TM4C123G используется для управления аппа-
ратной частью. Напряжение с выхода 16-битного
цифроаналогового преобразователя ЦАП через
буферный каскад У1 подается на вспомогатель-
ный электрод ВЭ электрохимической ячейки. На-
пряжение на ВЭ и измерительном электроде ИЭ
ячейки измеряется 16-битным аналого-цифро-
вым преобразователем АЦП. На входе АЦП стоит
буферный каскад У2 с высоким входным сопро-
тивлением (R > 1 ГОм), который необходим для
предотвращения поляризации измерительного
электрода. В У2 использована микросхема
LMC6081. Прибор работает в режиме пропорцио-
нально-интегрально-дифференцирующего регу-
лятора. Напряжение на вспомогательном элек-
троде ячейки изменяется таким образом, чтобы
поддерживать постоянное напряжение на изме-
рительном электроде или постоянный ток через
ячейку. Заряд, протекший через ячейку, вычис-
ляется программно, что позволяет остановить
синтез при достижении требуемого содержания
ионов в образце. Временные зависимости тока и
напряжения на электродах записываются на кар-
ту памяти формата SD. Обмен данными с ком-
пьютером осуществляется по USB.
Прибор используется для синтеза монофазных
кристаллов натриевых кобальтатов NaxCoO2. Ме-
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Рис. 1. Блок-схема программно-аппаратного комплекса.
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тодом зонной плавки с оптическим нагревом уда-
ется вырастить кристаллы с х ≈ 0.78 [1]. Для элек-
трохимического синтеза кристаллов с другим
значением х используется трехэлектродная ячей-
ка с платиновыми электродами. Электролитом
является 1 М раствор перхлората натрия NaClO4 в
пропиленкарбонате C4H6O3. На рис. 2 представ-
лена зависимость напряжения на ИЭ от содержа-
ния натрия в кристалле. Напряжение на ИЭ изме-
нялось в импульсном режиме от 0.4 до –1.3 В с
шагом 10 мВ. После импульса длительностью
1 мин ячейка отключалась на 10 мин для установ-
ления равновесного содержания натрия в кри-
сталле, после этого измерялось напряжение на
ИЭ. По заряду, протекшему через ячейку, рассчи-
тывалось изменение содержания натрия.
Резкое изменение UИЭ на рис. 2 соответствует
образованию однородных по х фаз с характерным
упорядочением натрия [2]. На вкладке к рис. 2
представлены участки рентгеновских дифракто-
грамм с рефлексами 008 исходного кристалла и
полученных кристаллов наиболее изученных фаз
с х = 0.50, 0.67. Рефлексы сдвоены, так как ис-
пользовался медный катод с линиями излучения
Kα1 и Kα2. Видно, что в выращенном кристалле
присутствуют две фазы, так как рефлекс 008 рас-
щеплен, а кристаллы, обработанные электрохи-
мически, монофазны.
Основные технические характеристики. При-
бор работает в режиме стабилизации тока или на-
пряжения, обеспечивается поддержка различных
импульсных режимов подачи напряжения. Диа-
пазон изменения выходного напряжения ±4 В с
шагом 0.5 мВ. Диапазон изменения выходного
тока ±25 мА с шагом 10 мкА. Минимальная дли-
тельность импульса 1 мс.
Работа выполнена при частичной финансовой
поддержке РФФИ №14-02-01213a. И.Ф. Гильмут-
динов благодарит ФГБУ “Фонд содействия раз-
витию малых форм предприятий в научно-техни-
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Рис. 2. Напряжение UИЭ на измерительном электроде
при синтезе кристаллов NaxCoO2. На вкладке показа-
ны участки дифрактограмм с рефлексами 008 исход-
ного кристалла с х = 0.78 и синтезированных кристал-
лов с x = 0.50 и 0.67 (медный катод, Kα1 и Kα2).
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